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(54) Verfahren zur Herstellung eines Adsorptionsmittels 

Die vorliegende Erfindung betrifft^in Verfahren zur Her- 
stellung eines Adsorptionsmittels mit verminderter N 2 -Ad- 
sorption, insbesondere fur den Einsatz in gasgefullten Iso- 
lierglasscheiben, wobei ein Zeolith des Typs 4A mit einem 
ublichen Bindemittel gemischt und mit einem in Wasser los- 
lichen Katiumsalz versetzt und granulierfeucht eingesteilt 
wird. 
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Patentanspruche 

, Vnrfabnen „ Horsing f^^^'^^Z^^'^^P^B 

v'erv/nndelwird. .Ammdotaet, daB das Kalinms.lz to Mengen eon 0,05 Mol KaU 

Beschreibung 

S3S«»^ Kieselgel - 

stoTfUchen Eigenschaften, z. B. Dipolmoinent usw . ab wichtigsten Vertreter dieser Gruppe 

ie nach Kristallstruktur und Kationenbesetzung ,m *««^ ™JJ l ^ er als der Durchmesser der Zeohth-Poren 

^erz=„u,bi s «tod^g^^^ 

" toinSngsmitt" Ib.ltige KJebe, eingesetzt werd.lt rf Trockmrngsgradn und nindrige 

WShrnnd bei der Anwendong von Kieadgd J*' *°££££Jb vom Zeolitbtyp 4A beta BjsaB m 
AdsorptiorekapazitSten erreiehbar and, nn gl jll ™ "J„ s ™ " De nexionsennnhelnungnn. Dan bn.Bl dnnnh 
fsStennobniU die mi. '^SSSS^uS^S^ to Abhgngigkei. von .der ,nwe,bg .hern- 

50 Adsorption und Desorpuon d« 0-e,» ^^'^kschvv.nkungen ira Innern den Scheibn auf, die 

Die in der DD-PS 2 38 243 dargelegte mmdere wasse raasu k . lso ii er glassektor. 
niS ZnTetriinschrankungd 

In der DE-OS 31 32 379 wird e.n G™^* A eingesetzt, der mit einem spez.ellen Bmde 

se keine Adsorptionen aufweist. H.erfur wird em N at "^°"J" r „ ngsp 6 roze fl durchlaufen mufi. 

^ A-Zeolithe werden nach Stand der TecriniKa urciv iu«^ » . h d Kaliumionen, die einen Tell aer 
„ef s„ Z s rl'^.n,aeo».h A hergestent rfabn, - ^J^T^L, Monenplg.ee eine Porno- 
Nalrinmkalionenplaueemnehmen.abe.nerMengevonoa. 

"Sb^Wabren nines lonenaosuoscbes mi. ^ 
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das uberschiissige Salz durch Waschen mit salzfreiem Wasser entfernt 
Dies ist ein recht zeitaufwendiges Verfahren. 

Oberraschenderweise wurde nun gefunden, daB man ein Adsorptionsmittel fur gasgefiillte Isolierglasscheiben 
dadurch erhalt, dafl man einer ublichen feuchten Mischung aus Zeolith A in der Natriumform und einem 
tonmineralischen Bindemittel 3 bis 1 0 Gew.-% eines in Wasser Ioslichen Kaliumsalzes beimischt und mindestens 5 
eine Verweilzeit von 5 Minuten wahrend der Vermischung einhalt Die Vermischung mit dem Kaliumsalz erfolgt 
vorzugsweise bereits im granulierfahigen Zustand der Zeolith/Tonmischung, wobei eine Feuchtigkeit der Mi- 
schung von 30 bis 45 Gew.-% eingehalten werden sollte. Eine Trockenmischung aus Na Zeolith A, Bindemittel 
und Kaliumsalz und anschlieBender Einsteilung der GranuKerfeuchte ist ebenfalls moglich. 

Die Herstellung der granulierfahigen Mischung kann in einem Mischer der handelsublichen Typen, wie z. B. io 
Mischgranu!atoren,Schneckenmischern l Horizonta]mischerno.a^erfoJgen. " ' 

Die Mischzeit sollte 5 Minuten nicht unterschreiten, langere Mischzeiten von ca, 60 Minuten bringen keine 
Verbesserung in den Adsorptionseigenschaften des Produktes. 

Als Tonmineralien fur die erfindungsgemaBe Herstellung des Isoliergiasgranulats sind z. B. Attapulgite, Kaoli- 
ne, Bentonite, Sepiolite, Ballclays, Fireclays o. a. geeignet Weiterhin sind als Bindemittel Al 2 0 3 haltige bzw. is 
SiOrhaltige Materialien einsetzbar. 

Als Kaliumsalze sind alle ublichen, technisch zuganglichen, Ioslichen Verbindungen des Kaliums, wie z. B. 
-Kaliumchlorid, Kaliumnitrat, Kaliumsulfat, Xaliumhydrogensulfat, Kaliumsilicate, Kaliumcarbonat, Kaliumhy- 
drogencarbonat, Kaliumdihydrogenphosphat, Dikaliumhydrogenphosphat, Kaliumhydroxid u. a. geeignet Die 
Loslichkeit der eingesetzten Kaliumverbindung sollte wenigstens 1 00 g/1 H 2 0, bevorzugt 300 g/1 H 2 0 betragen. 2 p 

Gegenuber dem Stand der Technik laBt sich — ohne vorherigen lonenaustausch am Natriumzeolith A-Pulver 
in waBriger Suspension — ein Zeolith A -Granulat mit verminderter Adsorption far Dammgase, das in Isolier- 
glasscheiben eingesetzt werden kann, vorteilhaft herstellen, wobei preiswerte Tonmineralien verwendet werden. 

Durch das erfindungsgemaBe Verfahren wird der lonenaustausch in der waBrigen Suspension mit der zeitauf- 
wendigen Aufarbeitung, die vor allem das Auswaschen der uberschussigen Salzmenge umfafit, uberflussig. 25 
Weiterhin ist es nicht notwendig, wie fur den ublichen lonenaustausch, einen ca. 50°/oigen OberschuB einzuset- 
zen, urn den 3A-ZeoIith A mit dem notwendigen Austauschgrad zu erhalten, sondern bei dem erfindungsgema- " 
Ben Verfahren wird die eingesetzte Kaliumsalzmenge vollstandig ausgenutzt 

Vorteilhaft ist weiterhin, daB zur Erreichung der niedrigen Adsorptionswerte eine deutlich niedrigere Menge 
an K 2 0, in Molanteilen gerechnet, auf ein Mol AI 2 0 3 im Zeolith, notwendig ist, siehe Tabelle 1. ^ 30 

Tabelle 1 



K 2 0/AI 2 0 3 N2-AdsorptiondesGranuIats Granulat 

: 35 

0,3 0,85 Nl/g Molekularsieb Ionenausgetauscht 

0,1 0,9 Nl/g Molekularsieb ErfindungsgemaBes Verfahren 



In den nachfolgenden Beispielen soli das erfindungsgemaBe Verfahren erlautert werden (%-Aneaben sind 
Gew.-%). 

Beispiel 1 

8,8 kg Na Zeolith A-Suspension (Wassergehalt 65%), 4,1 kg Na Zeolith A-Pulver (Gluhverlust^ 1 h 1000°C, 
■20%) werden mit 1,27 kg Bentonit und 0,4 kg Di-Kaliumhydrogenphosphat 15 Minuten in einem Mischer 
intensiv gemischt AnschlieBend wird die feuchte Mischung zu Stabchen mit 1 mm Durchmesser verpreBt und 
die Stabchen zu einem runden Granulat umgeformt Man erhalt so ein staubfreies und abriebarmes Granulat 

Die Bruchfestigkeit der Fraktion 1,0 bis 1,6 mm liegt bei 17,1 N und der Abrieb unterhalb 0,05%. Die 
Wasseradsorption liegt bei 13,3 mbar bei 19,3 g/100 g Adsorbens und bei 6,5 mbar bei 17,5 g/100 g Adsorbens. 
Die N 2 -Adsorption liegt bei 0,9 Nl/g Granulat 

Beispiele 2 bis 5 

Entsprechend Beispiel 1 werden verschiedene Kaliumsalze unter eine Tonbindemittel/Zeolith A-Mischung 
gemischt. Die Adsorptionsuntersuchungen sind in der Tabelle 2 aufgefuhrt Als Tonbindemittel wurde wie im 
Beispiel 1 ein Tonmineral verwendet Die Ergebnisse der N 2 -Adsorptionswerte sind in der Tabelle 2 aufgefuhrt 
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Tabelle 2 

■ ^ ~~ Nl Nj/kg 

Be I Sp,el KC1 U 



KC1 

K2SO4 13 
KNO3 w 



5 K * C ° 3 1,6 

VergK-Beispiel 3Q 

Vergleichsbeispiel 6 
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Zusammenfassung von DE3705624 

The present invention relates to a process for producing an adsorbent having decreased N2 adsorption, in particular for use in gas-filled insulating glass panes, a 
zeolite of type 4A being mixed with a conventional binder and a water-soluble potassium salt being added and the mixture being adjusted to granulation moistness. 
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